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International Nickel Limited, Thames House, Millbank, 



London. S.W, 1, / Groflbritannien 



" Verfahren zum Herstellen reiner Metalloxvdpulver " 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Herstel- 
len im wesentlichen reiner Metalloxydpulver aus nickel- 
haltigem Metallpulver durch oxydierendes Rosten. 

Nickeloxyd mit hohem Reinheitsgrad, das sich leicht zer- 
kleinern lasst, wird beispielsweise beim Herstellen von 
Ferriten eihgesetzt; es ist jedoch schwierig, Nickeloxyd- 
pulver der erforderlichen Reinheit und Mahlbarkeit herzu- 
stellen. Bei einem bekannten Verfahren zum Herstellen von 
Nickeloxyd wird metallisches Nickel in einer Saure gelost. 
Alsdann wird basis ches Nickelkarbonat ausgefallt und ab- 
schliefiend das Karbonat gerSstet. Hlerbei handelt es sich 
jedoch urn ein aufwendiges, insbesondere zeitraubendes und 
teures Verfahren, das zudem ein Anionen der Saure enthal- 
tendes Nickeloxyd ergibt. 

Andererseits bildet sich beim oxydierenden Rosten massiven 
Nickels eine die weitere Oxydation der tiefer liegenden 
Metallschichten verhindernder Oxyduberzug, wahrend es beim 
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oxydierenden Rosten von Nickelpulver zum Versintern der 
Pulverteilchen kommt, ehe diese vollstandig oxydiert sind. 
Ein versintertes Nickeloxydpulver eignet sich beispiels- 
weise nicht zum Herstellen. von Perriten, ganz abgesehen 
davon, daB ein vollstandiges Qxydieren unmSglich ist, sobald 
es zum Sintern kommt, 

Ein weiterer Vorschlag geht dahin, ein Gemisch aus Nickel- 
und Nickeloxydpulver oxydierend zu rosten. Die Aufgabe des 
Nickeloxyds besteht hier darin, die Gefahr eines Versintems 
der Metallteilchen zu verringern und ein Nickeloxydpulver 
hoher Reinheit zu erreichen. Auch dieses Verfahren h at sich 
wegen der unerwlinschten Harte des oxydierten Pulvers und 
den damit verbundenen Schwierigkeiten beim Mahlen nicht in 
die Praxis einfiihren konnen. Hinzukommt, daB dieses Verfah- 
ren unwirtschaftlich ist. 

Der Erfindung liegt nun die Aufgabe zugrunde, ein Verfah- 
ren zum Herstellen von Nickeloxydpulver zu schaffen, das 
nicht die Gefahr eines Sinterns des Pulvers mit sich bringt 
und ein Nickeloxydpulver mit guter Mahlbarkeit und hohem 
Reinheitsgrad ergibt. Die Lo sung dies er Aufgabe besteht 
darin, daB ein nickelhaltiges Metallpulver zunachst mit 
2 bis 20% Wasser in oxydierender AtmosphSre bis zur Bil- 
dung einer Oxydschicht erhitzt und anschliessend oxydie- 
rend gerostet wird. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren eignet sich insbesondere 
zum Oxydieren von Nickelpulver, wenngleich es auch zum 
Oxydieren von Legierungen des Nickels mit anderen Metallen 
wie beispielsweise Eisen geeignet 1st.. Normalerweise be- 
tragt der Nickelgehalt des Metallpulvers mindestens 20%. 
Besonders geeignet sind durch thermische 2ersetzung von 
Metallkarbonylen wie Nickelkarbonyl Oder ein Gemisch aus 
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Nickel- und Eisenkarbonyl hergestellte Pulver. 

Das anfangliche Oberflachenoxydieren erfolgt iiblicher- 
weise mit Hilfe von Luft, beispielsweise mit einer Stro- 
mungsgeschwindigkeit von 0,1 bis 1 l/min je Gramm Metall- 
pulver. Der Wasseranteil des Gemischs mufi mindestens 2% 
betragen, da es bei geringerem Wasseranteil leicht zu einem 
Versintern des Metallpulvers kommt. Andererseits darf der 
Anteil des Wassers 20% nicht ubersteigen, da sich andern- 
falls eine Pulverpaste ergibt, die keinen Zugang der oxydie- 
renden Atmosphare erlaubt. Vorzugsweise betragt der Wasser- 
anteil hochstens. 18%, besser noch 2,5 bis 8%. 

i 

Ohne das anfangliche Oxydieren ist die zweite Oxydations- 
stufe in starkem MaBe exo therm, so daB sich ein harter, ge- 
sinterter Kuchen ergibt, der sich nur schwer zerkleinern 
laBt. Daruber hinaus ist das Qxyd insofern verunreinigt, 
als es zu viel freies Nickel und gegebenenf alls andere Me- 
talle, beispielsweise Uber ^% freies Nickel enthalt, Bei 
dem erfindungsgemafien Verfahren findet die Oxydation in * 
der ersten Stufe bei 370 bis 730°C statt, da es bei Tem- 
peraturen uber 730°C zum Sintern kommt, wahrend Tempera- 
turen unter 370°C eine unzureichende Oberflachenoxydation 
der Teilchen ergeben, so daB es beim nachf olgenden Rosten 
in der zweiten Oxydations stufe zu einem Sintern kommen kann. 
Vorzugsweise betrSgt die Temperatur mindestens 400°C und 
hochstens 705°C Besonders geeignet ist der Temperatur- 
bereich von 425 bis 540°C, besser noch von 455 bis 510°C. 
Die Oxydationszeit in der ersten Stufe braucht etwa zwei 
Sunden nicht zu tibersteigen; so geniigt eine Stunde, wenn 
die Schichtdicke des Pulvers etwa 25 mm nicht ubersteigt. 

Nach der anfanglichen Oberflachenoxydation wird das Pul- 
ver so lange oxydierend gerSstet, bis es vollstandig oxy- 
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diert ist. Handelt es sich urn Nickelpulver, dann betragt 
die Rosttemperatur 815 bis 1010°C, vorzugsweise 870 bis 
980°C. Die Rostzeit betragt etwa 45 bis 150 Minuten, wobei 
die Rostzeit umso kiirzer ist, je hoher die Rosttemperatur 
ist. So kommt es nach einem etwa einstiindigen Oberflachen- 
oxydieren bei 510°C innerhalb von funf Stunden bei einer 
Temperatur von 870°C oder innerhalb von zwei Stunden bei 
einer Temperatur von 980°C im Falle einer etwa 19 mm hohen 
Pulverschicht zu einer volligen Oxydation. Im Hinblick auf 
eine moglichst vbllige Oxydation betragt die Schichtdicke 
vorzugsweise hochstens 25 mm. 

Obgleich eine theoretische Erklarung noch nicht gefunden 
wurde, scheint es, dafi es angesichts des niedrigeren Schiitt- 
gewichts des Wasser/Metallpulver-Gemischs von etwa 1,4 oder 
1,5 g/crn^ im Yergleich zu dem Schiittgewicht des Metallpul- 
vers von etwa 2,35 g/cnr 3 zu einer besseren Warmeableitung 
von den Pulverteilchen durch die Luft bzw. die oxydierende 
Atmosphare kommt. Demzufolge laflt sich ein Versintern un- 
oxydierten Metallpulvers als Folge eines zu starken Tempe- 
raturanstiegs wahrend der im wesentlichen exothermen Re- 
aktion im allgemeinen vermeiden. Als Folge des anfanglichen 
Oxydierens besitzen die Pulverteilchen somit eine oxydi- 
sche Oberflache. 

Im Rahmen eines Versuches wurden 10 g Karbonylnickel-Pulver 
mit etwa 7,5% Wasser vermischt. Dabei ergab sich eine Ver- 
ringerung des Schlittgewichts auf 1,4 g/cm 3 . Das Pulver wur- 
de dann zum Oberf lachenoxydieren in einem aus einer Nickel- 
Chrom-Legierung bestehendes Schiffchen etwa 10 Minuten bei 
677°C in einem mit 0,5 l/min Luft beschickten Of en ge- 
gltiht. Danach wurde die Temperatur auf 899°C erhoht und 
das Pulver etwa 100 Minuten oxydierend gerostet. Dabei er- 
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gibt sich ein leicht mahlbares Nickeloxydpulver hoher Rein- 
heit, dessen Nickelgehalt water O f 05% lag. 

Ohne das anfangliche Oberf lachenoxydieren ' ergibt sich da- 
gegen nach einem einfachen zweistiindigen RSsten bei 899°C 
ein etwa 2% Nickel enthaltendes Pulver. Der hohe Nickel- 
gehalt ist dabei durchein zu starkes Versintern der Pul- 
verteilchen infolge der stark exothermen Oxydation des 
Nickels zu erklaren. 

Ein weiterer Versuch ergab nach einem einsttindigeh Qxy- 
dieren bei 510°C und einem zweistiindigen oxydierenden Ro- 
sten bei 982°C jeweils in stromender Luft ein Nickeloxyd- 
pulver mit einem Gehalt an frei em Nickel von etwa 0,05%. 
Ahnliche Ergebnisse lieflen sich nach einem einstundigen 
Oxydieren bei 454°C mit anschliefiendem vierstundigem 
oxydierendem Rosten bei.899°C erzielen. Die Hbhe der SchUt- 
tung betrug bei alien Versuchen etwa 19 mm. 
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Patentanspriiche : 

1 . Verf ahren zum Herstellen reinen Metalloxydpulvers aus 
nickelhaltigem Metallpulver durch oxydierendes Rosten, 
dadurch gekennzeichnet, daB das 
Ausgangspulver mit 2 bis 20% Wasser vermis chtund als- 
dann oberflachenoxydiert sowie abschlieBend oxydierend 
gerostet wird. 

2. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Pulver mit Luft oxydiert 
wird. 

3. Verf ahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Wasseranteil h5ch- 
stens 18# betragt. 

4. Verf ahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der 
Wasseranteil 2,5 bis 8% betragt. 

5. Verf ahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB das 
Pulver bei 370 bis 730°C oberflachenoxydiert wird. 

6. Verf ahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB das 
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Pulver bei einer Temperatur von 425 bis. 540°C oberf lachen- 



♦ oxydiert wird. 




7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB das 
Pulver bei 815 bis 1010°C oxydierend gerostet wird. 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB das 
oberflachenoxydierte Pulver bei 870 bis 980°C gerostet 
wird. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, dafl Nickel- 
pulver oberflachenoxydiert und oxydierend gerostet wird. 
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